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Quimica Analitica

« O campo da quimica que trata da utlizacdo e do
desenvolvimento de ferramentas e processos para
analise e estudo de substancias quimicas é conhecido
como quimica analitica.

« A quimica analitica pode ser definida de forma
bastante simples, porem abrangente, como ‘ciéncia
das medicOes quimicas’.
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Quimica Analitica - Historia

« Um exemplo primordial de analise quimica € um método supostamente
desenvolvido pelo matematico grego Arquimedes (287-212 a.C.).
Arquimedes desenvolveu um método em que comparou as quantidades
de dgua deslocada pela coroa e por uma massa igual de ouro puro.

« Segundo a lenda, Arguimedes teve essa ideia ao entrar em uma
banheira e ver a agua transbordar. Quando percebeu que esse efeito
poderia ser usado para examinar o teor de ouro na coroa, diz-se que ele
saltou do banho e exclamou: 'Eureka!’, dando-nos uma expressao que
passou a ser associada a descoberta cientifica

- Como tomar um banho levou ao principio de Arquimedes — Mark
Salata
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https://www.youtube.com/watch?v=ijj58xD5fDI

Densidade

Razé&o entre a massa e o volume:

Density of ice and water
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Densidade

287 AC — 211 AC

N A D~ A
— N
— N
N A
N— S N C >
gurerd
Archimedes

Grupo Metabolomica

Picnbmetro




Archimedes (287 AC—- 211 AC)

Parafuso de Archimedes
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Maquina de Anticitera
+ 100 AC

Desvendando o mistério de Anticitera - science
https://www.youtube.com/watch?v=3enNOfuHINI

O Primeiro Computador do Mundo
https://www.youtube.com/watch?v=7Jy4n80QkrMA
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https://www.youtube.com/watch?v=3enNQfuHiNI
https://www.youtube.com/watch?v=7Jy4n8QkrMA

Quimica Analitica

Biotecnologia I Ciéncia de alimentos I
Pesquisa basica I Agroquimicos I
Ciéncia Ciéncia
forense / ambiental
Quimica Quimica | Analise de
clinica analitica processos industriais
Quimica de Controle de qualidade
polimeros de produtos
Farmacéuticos I Ciéncia dos materiais I
Petroquimicos I Analise de superficie I
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Quimica Analitica

« Andlise quimica no mundo moderno

 Muitas das medi¢des quimicas feitas em laboratorios industriais referem-se a
determinacdo da composicdo ou das propriedades de um produto ou matéria-
prima visando a garantir que tal item esteja em condicdo satisfatéria para venda
ou utilizacao posterior (mecanismo conhecido como controle de qualidade).

« Qutra aplicacao importante acontece no estudo do mundo que nos rodeia. Isso
inclui pesquisas sobre o cancer, a descoberta de novas drogas e o
desenvolvimento de novos materiais sintéticos, entre outros temas.
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Amostras

» A porcéo de material coletado para analise € chamada de amostra.

* O conjunto de substancias que compdem uma amostra é chamado de matriz.

» A substancia em particular que nos interessa medir ou estudar na amostra é
denominada analito.
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Amostras

Tipo de componente da amostra Quantidade relativa na amostra Exemplo: composicao de ar seco (sem vapor d agua)

Componente majoritario 1-100% Nitrogénio (78,1%),
Oxigénio (20,9%)

Componente minoritrio 0,01-1% Argonio (0,9%), Didxido de carbono (0,03%)

Componente residual <0,01% (100 ppm) Nednio (18,2 ppm), Hélio (5,2 ppm), Metano (2 ppm), Criptonio
(1,1 ppm), Hidrogénio (0,5 ppm), Didxido de nitrogénio (0,5 ppm),
Xendnio (0,09 ppm)

« Esse tipo de classificacdo levou a uma divisdo de métodos de acordo com seu
uso em analise de componentes majoritarios, analise de componentes
minoritarios ou analise de tracos.
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Métodos

e Termos relativos a métodos

« O processo analitico. Entre as palavras que ja usamos para descrevé-lo estédo
ensaio, analise e determinacao.

« Cada um desses termos se refere ao ato geral de examinar a amostra e seu
analito.

+ A abordagem utilizada para realizar esse teste € o método analitico, ou ‘técnica
analitica’.

« Todo o grupo de operacdes utilizadas para a analise é conhecido como
procedimento ou protocolo.
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Métodos

Identificar o problema
‘Qual informacao é necessaria?’

As etapas gerais de um |
procedimento para analise Selecionar a amostra
quimica ‘Qual material &€ necessario para a analise?’

Preparar a amostra ‘

‘Como a amostra deve ser preparada?’

Conduzir a analise
‘Como os dados desejados serdao obtidos?”

Analisar os dados
"Quais foram os resultados da medigao?”
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Métodos

Métodos Métodos
classicos Instrumentais
I I | I I I I I
Analise Titulacses Técnicas de Técnicas Técnicas Outras
gravimétrica ¢ separagao espectroscopicas eletroquimicas técnicas
I I I
Precipitagdo redox Espectroscopia Espectroscopia de massa/
complexométrica molecular/ Métodos térmicos/
acido-base atdmica/RMN Anélise de superficie
Extragdes/

Potenciometria/
Voltametria/
Coulometria

Cromatografia gasosa/
Cromatografia liquida/
Eletroforese

Tipos de métodos analiticos
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Abordagem geral

Analise qualitativa

Analise quantitativa
Identificacao quimica

Analise estrutural
Caracterizacao de propriedade
Analise espacial

Analise dependente de tempo

Questoes tratadas

Um determinado analito esta presente na
amostra?

Quanto do analito esta presente na
amostra?

Qual é a identidade de uma substancia
guimica desconhecida em uma amostra?
Qual é a massa molecular/atdmica,
composicdao ou estrutura do analito?
Quais sao algumas das propriedades
guimicas e fisicas do analito?

Como o analito esta distribuido por uma
amostra?

Como a quantidade ou a propriedade de
um analito muda ao longo do tempo?
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Boas praticas de laboratorio

« O que sédo boas praticas de laboratorio?

« Podem ser consideradas como um conjunto de diretrizes que promovem O
trabalho e a conduta laboratoriais adequados.

« Um dos principais propositos das boas praticas de laboratério € garantir que os
resultados finais sejam uma representacao valida de uma amostra.

« Para alcancar esse objetivo, € importante considerar todas as etapas de uma
analise e adotar procedimentos adequados em cada uma delas.
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Boas praticas de laboratorio

Simbolos de riscos e
rotulos quimicos.
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Tipos de equipamento volumétrico
/ reTmag]v[;\?el

Balao volumeétrico

BalGes volumétricos, dispositivos

que servem para preparar solucoes Linha de referéncia

e dilui-las a um volume especifico do volume declarado |
(geralmente de 1 a 2.000 mL).

Indicador de que o frasco
serve ‘para conter o

volume declarado Classe de frasco

e volume do frasco

Analytical Glassware Introduction wo S00MI %
https://www.youtube.com/watch?v=lICAoWqu2NY

Temperatura de Erro maximo
calibragdo original admissivel em volume
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https://www.youtube.com/watch?v=liCAoWqu2NY

Tipos de equipamento volumétrico
Temperatura da / Classe da pipeta

calibracdo original _
Indicador de que a

\ L pipeta serve ‘para dispensar’

o volume declarado

I Erro maximo

Linha de referéncia I
admissivel em volume

Plpeta V0|umétrlca no volume declarado

| Z5ml[ x0om3al T0 2°C > |

T~

« Pipetas volumetricas, destina-se a Volume da pipeta
medir e a dispensar um volume (em mL)
unico e especifico de liquido em
um recipiente separado, como um
frasco volumétrico.

Ponta céinica para

\// liberacdo de lfiquido
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Tipos de equipamento volumétrico

Pipetas
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Tipos de equipamento volumétrico

Bureta
« Buretas, serve para medir e
dispensar com precisao
guantidades variaveis de um
liquido. Buret Reading

https://www.youtube.com/watch?v=qgzvzvDv BnA

W 0S5
0.02
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https://www.youtube.com/watch?v=gzvzvDv_BnA

Descricao da composicao de amostras
e reagentes

Volume da substancia quimica

% viv=100 - _
Volume da mistura

o Massa da substancia quimica
V=

Volume da mistura

~ Mols de soluto

M

~ Litros de solucio
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Tipos de erro de laboratorio

Existem dois tipos de erro que podem ocorrer em uma medicao:

« Erro sistematico, representado por um viés constante entre o0s resultados
encontrados e a verdadeira resposta.

 Erro aleatorio, esse tipo de incerteza resulta de variacdes aleatérias em dados
experimentais. Eles estdo presentes em todas as medicoes, e sao decorrentes de
fatores como variac6es na leitura de instrumentos e condi¢cdes experimentais que

fogem ao controle.

Erros Aleatdrios e Sistematicos - Bioestatistica #6
https://www.youtube.com/watch?v=l 8CkR2wyrQ
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https://www.youtube.com/watch?v=I_8CkR2wyrQ

Exatidao e precisao

« Exatiddo é usada em ciéncias para descrever a diferenca entre um resultado
experimental e seu valor verdadeiro.

« Precisao se refere a variacdo nos resultados obtidos em condi¢cdes semelhantes.
» Dois termos usados para descrever a exatidao sao:

v" erro absoluto e

v erro relativo.
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Exatidao e precisao

O erro absoluto (e) de um resultado experimental (x) € encontrado pelo calculo da
diferenca entre esse resultado e seu valor real (u).
e=X—u

« O erro relativo (e,) € calculado encontrando-se a diferenga entre os valores reais e
medidos e dividindo-se essa diferenca pela resposta verdadeira.

_X—H
L

e

r
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Exatidao e precisao

Determinacao do valor mais representativo

« Como os erros aleatorios estdo presentes em qualquer medicdo, devemos, entéo,
determinar a melhor forma de representar nossa resposta final. Essa tarefa é
geralmente executada por meio da média aritmética (x, também conhecida como
mediana ou média), que é calculada conforme demonstrado a sequir.

XX+ X,) Do)

X = —

I I
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Desvio padrao

Relatorio de variagcdes em um conjunto de resultados

« Um meio mais consistente de descrever a variacdo em um grupo de resultados é o
uso do desvio-padrao (s). Esse desvio é calculado por meio da equacéo abaixo,
em que cada valor do conjunto (x, a x,, para n valores) & comparado com a média

(x) desse mesmo grupo de numeros.
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Desvio padrao

Relatorio de variagcdes em um conjunto de resultados

» Dois parametros relacionados com o desvio-padrao sao a variancia (V) e o desvio-
padrdo relativo (RSD). Este é também chamado de coeficiente de variacao (CV), e
é encontrado tomando-se o desvio-padrdao de um grupo de resultados e dividindo-o
pela média dos mesmos dados, em que RSD = s/x ou RSD (%) = 100 - (s/x).

« A variancia é simplesmente igual ao quadrado do desvio-padrao, ou V = (s)?, e é
Importante na descricao da propagacao de erros experimentais.
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Desvio padrao

Descricao da variacdo em

grandes conjuntos
dados

» Se fossemos fazer a
mesma medicao muitas
vezes e plotar o numero
de vezes em que
obtivéssemos um
determinado valor,
teriamos um resultado
semelhante ao do gréafico
na figura ao lado:

de

Probabilidade de obter o valor medido (y)
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Distribuicao normal (Gauss)

Descricao da variacdo em grandes conjuntos de dados

« Se tomarmos medidas suficientes e tivermos a mesma probabilidade de obter
tanto variacdes altas quanto baixas em um resultado, o grafico produzido tera
uma ‘forma de sino’, com o centro ocorrendo na meéedia de nosso conjunto de
dados. Isso é conhecido como distribuicao normal ou distribuicdo de Gauss

Distribuicdo Normal - Bioestatistica #4
https://www.youtube.com/watch?v=FZDbJG ogXyw
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https://www.youtube.com/watch?v=FZDbJG_qXyw

Distribuicao normal (Gauss)

Descricao da variacdo em grandes conjuntos de dados

« Uma alteracdo na média ou no desvio-padrdo afetara a forma de uma curva de
distribuicao normal:

Efeito da mudanca na média (w) Efeito da mudanca no desvio-padrao real (o)
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Valor medido (x) Valor medido (x)
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Distribuicao normal (Gauss)

Descricao da variacdo em grandes conjuntos de dados

« Uma alteracdo na média ou no desvio-padrdo afetara a forma de uma curva de
distribuicao normal:

Efeito da mudanca na média (w) Efeito da mudanca no desvio-padrao real (o)
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Literatura e

Fonte dos Slides:

Quimica Analitica e Analise Quantitativa
Hage/Carr - Pearson/Prentice Hall

Outra literatura:

X
3
S
S

Analise Quimica Quantitativa Vogel -
Jeffery/Bassett/Mendham/Denney
LTC Editora

Quimica - A Ciéncia Central, 92 Edicao - Pearson/Prentice Hall

Quimica Geral - Vol. 1 - Brady/Humiston — 22 Edicdo — LTC Editora
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Prova

Fazer em casa. Escrever a méao e enviar fotografia da prova antes da proxima aula.
Indicar como os célculos séo feitos (algarismos significativos / incerteza absoluta).

Descreve com suas proprias palavras 0s seguintes conceitos:
Algarismos significativos

Balanca analitica

Desvio padrao

Pipeta de Mohr

Bureta

Balao volumétrico

Erro aleatério

Erro sistematico

Distribuicdo normal

TST@ 00T
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Videos desta aula:

Como tomar um banho levou ao principio de Arquimedes — Mark Salata
https://www.youtube.com/watch?v=ijj58xD5iDI

Desvendando o mistério de Anticitera - science
https://www.youtube.com/watch?v=3enNOfuHiNI

Analytical Glassware Introduction
https://www.youtube.com/watch?v=liCAoWqu2NY

Buret Reading
https://www.youtube.com/watch?v=gzvzvDv BnA

Erros Aleatdrios e Sistematicos - Bioestatistica #6
https://www.youtube.com/watch?v=l 8CkR2wyrQ

Distribuicdo Normal - Bioestatistica #4
https://www.youtube.com/watch?v=FZDbJG gXyw
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